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品一致,说明供试品中含有罗格列酮。其色谱及质 谱图见图 6。

图 6 供试品溶液色谱及质谱图

4 讨论

中成药中非法添加化学药物是当今药品监管的

重点之一,采用常规的薄层鉴别、液相色谱鉴别等都

是常规的检验方法。然而,色谱方法用于定性鉴别

具有较大的局限性, 往往需要有多个实验来联合证

明是否真的有非法添加的化学物质存在。而且其可

靠性有时仍然受到质疑。本文中建立的方法,结果

准确、可靠, 可以为药品监督检验部门打击制假售假

提供可靠技术支持,对维护药品市场秩序,保障人民

群众用药安全具有重要意义。
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液相色谱 质谱联用法检测某些降糖中药制剂中的磺酰脲类化学药
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摘要 目的: 建立液相色谱 电喷雾离子阱质谱联用法测定纯中药降糖药中非法掺入的格列本脲等酰脲类化学药,包括格列吡

嗪、格列本脲、格列美脲、格列喹酮、格列齐特。方法:选用 Ag ilent C18, 以 0 02 m o l! L- 1醋酸铵溶液 (醋酸调节 pH 值至 3 5)

甲醇 ( 30∀70)为流动相。根据所检测到化合物的色谱保留时间及一级、二级质谱信息,并与对照品比较,对中药制剂中非法掺

入的酰脲类化学药。结论: 该方法选择性强, 灵敏度高,可作为分析检测非法中药制剂的有效手段。
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Detection of Sulfonylurea Antid iabetics IllegallyM ixed into Traditional Chinese Preparations
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Xu Zhu mei
1
, Yu Q ing m in

2
, L ing X iao

1
, Q ian L im in

3
, Leng Jia w ei

1
( 1 Shand ong P rovincial In stitu te for D rug C on trol, Jinan
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Abstrac t Objective: T o deve lop a spec ificm ethod for qua lita tive identifica tion o f sulfony lureaAntid iabetics illegally added into tradi

tional Ch inese prepa rations M ethods: The detec tion w as pe rfo rm ed on a C18 co lum n, the m obile phase consisted of 0 02 m o l! L- 1

amm onium ace tate ( adjust pH to 3 5 w ith ace tic ac id) m ethano l( 30∀70) The compounds illega lly added into the traditiona l Chinese

m ed icine w ere identified acco rding to the spectrum, chrom atographic behav io r and m ass spectra l data by com parison w ith those of refer

ence substances Conc lu sion: The m ethod is se lec tive and sensitive and can be used to detect the illega lly added components in tradi

tional Ch inesem edic ine and contro l the qua lity

K ey W ords: T rad itiona l Chinesem edic ine; su lfonylurea Antid iabe tics; LCM S

临床常用的磺酰脲类降糖药如格列吡嗪、格列

本脲、格列美脲、格列喹酮、格列齐特在有效控制血

糖的同时也具有一定的毒副作用
[ 1 3]

,因此, 有必要

建立灵敏、可靠的分析方法对中药降糖制剂中非法

掺入的磺酰脲类化学降糖药进行鉴定。本文建立了

(液相色谱 质谱联用 ) LC /M S
n
法用于检测纯中药制

剂中是否掺入了格列吡嗪、格列本脲、格列美脲、格

列喹酮、格列齐特。

1 仪器与试药

Ag ilent1200 6320液相色谱 质谱联用仪, 配有

Ag ilent1200液相系统 (四元梯度泵、自动进样器、柱

温箱 )、二极管阵列检测器 ( DAD )、电喷雾离子化源

( ESI)。

格列吡嗪、格列本脲、格列美脲、格列喹酮、格列齐

特 (中国药品生物制品检定所提供, 批号分别为

100281 200001、100135 200404、100674 200301、100280

200301、100269 200402),降血糖 #纯中药 ∃消渴胶囊、三

消颗粒 (山东省药品检验所提供 );甲醇为色谱纯;醋酸

铵及醋酸均为分析纯;水为超纯水。

2 方法与结果

2 1 HPLC条件

色谱柱 A g ilent C18柱 ( 4 6 mm % 150 mm, 5

m ) ; 0 02mo l! L
- 1
醋酸铵溶液 (醋酸调节 pH值至

3 5) 甲醇 ( 30∀70 )为流动相; 流速: 0 3 mL !

m in
- 1
,柱温 30& ;进样量 10 L; 检测波长: 235 nm。

2 2 MS条件

电喷雾离子源 ( ES I) , 正离子检测方式 ( ESI

+ ) ; m /z范围: 50~ 600; 离子源喷射电压 5 KV, 雾

化电压 40ps,i干燥气 ( N 2 )流速 10 L! m in
- 1
, 干燥

气温度 350 & , 毛细管电压 15 V。检测方式: 全扫

描一级质谱、选择离子二级全扫描质谱监测方式。

2 3 对照品溶液的配制

精密称取格列吡嗪、格列本脲、格列美脲、格列

喹酮、格列齐特对照品约 5 mg, 分别置 50 mL量瓶

中,加甲醇溶解并稀释至刻度,摇匀,作为对照品贮

备液;分别精密量取上述对照品贮备液各 1 0mL置

同一 10 mL量瓶中, 加流动相稀释至刻度, 摇匀, 作

为对照品溶液。

2 4 供试品溶液的配制

取不同批号的被测胶囊各 10粒, 取出内容

物分别混匀, 根据说明书, 精密称取相当于一次

用量的胶囊内容物适量, 置 50 mL量瓶中, 分别

加甲醇超声 15 m in, 放冷 , 加甲醇稀释至刻度,

静置, 离心 ( 10 000 r! m in
- 1
, 离心 15 m in ) , 精

密量取离心后上清液 1 0 mL分别置 10 mL量

瓶中, 加流动相稀释至刻度, 摇匀, 作为供试品

溶液。

2 5 各对照品的色谱及质谱行为

五种对照品的色谱行为见图 1。

图 1 五种对照品色谱图

1 格列吡嗪; 2 格列齐特; 3 格列本脲; 4 格列美脲; 5 格列喹酮
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五种对照品的一、二级谱图见图 2。

图 2 五种对照品质谱图

A 格列吡嗪; B 格列齐特; C 格列本脲; D 格列美脲; E 格列喹酮

2 6 样品定性检查及色谱、质谱行为

采用与对照品相同的色谱及质谱条件, 对样品

溶液进行 HPLC、MS和 MSMS分析。在样品 A中

检测到格列本脲的准分子离子即 m /z 494 7, 在样

品 B中检测到格列美脲的准分子离子 m /z 492 8,

分别对样品 A、B中的上述准分子离子进行二级全

扫描质谱分析,产生与对照品一致的碎片离子。根

据样品与对照品的色谱、质谱行为, 可确定样品 A

中非法掺入了格列本脲、样品 B中非法掺入了格列

美脲。相应谱图见图 3。

图 3 样品色谱及质谱图

A 消渴胶囊色谱及质谱图; 1 格列本脲; B 三消颗粒色谱及质谱

图; 2 格列美脲



D rug Standards o f China 2010, V ol 11 N o 2 中国药品标准 2010年第 11卷第 2期 109

2 7 最低检出限

取对照品溶液,稀释成不同浓度的溶液后测定,

结果格列吡嗪、格列本脲、格列美脲、格列喹酮、格列

齐特的最低检出限分别为 0 5, 0 5, 0 2, 0 4, 0 3 ng

( S /N = 3)。

3 讨论

3 1 上述五种磺酰脲类化学药的酰胺键易断裂生

成相应的特征碎片离子,可作为分析、判断样品中是

否含有相应化学药的主要依据。

3 2 在对上述 2种供试品的质谱分析中,在一级全

扫描质谱图中未检出与格列吡嗪、格列齐特、格列喹

酮相应的准分子离子峰,为防止漏检,对得到的一级

质谱图采用提取离子 ( Extract Ion)的方法进行进一

步分析,仍无法提取得到相应的准分子离子,进一步

证实样品中不含上述药物。
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原子吸收分光光度法测定葡萄糖电解质注射液中钙镁钠 3种元素的含量

许俊博,刘菲,王平,黄华瑞 (北京双鹤药业股份有限公司,北京 100102 )

摘要 目的: 建立火焰原子吸收分光光度法测定葡萄糖电解质注射液中钙、镁、钠的方法。方法: 利用原子吸收分光光度法直

接测定葡萄糖电解质注射液中钙、镁、钠含量。结果:规格 1的 3批注射液中钙的含量分别为 99 22% , 99 61% , 100 4% ,镁含

量分别为 102 1% , 100 1% , 99 23% , 钠含量分别为 100 5% , 99 77% , 101 9% ; 规格 2的 3批注射液中钙的含量分别为

101 2% , 101 6% , 101 9% ,镁含量分别为 99 49% , 99 11% , 99 49% , 钠含量分别为 100 5% , 101 1% , 102 2% ; 规格 3的三

批注射液中钙的含量分别为 103 1% , 104 3% , 103 5% , 镁含量分别为 103 9% , 105 5% , 98 66% , 钠含量分别为 101 % ,

102 6% , 102 6%。结论: 火焰原子吸收分光光度法是一种快速、简便、灵敏度高的测定方法, 各组分的平均回收率和相对偏差

均取得满意的结果。

关键词: 葡萄糖电解质注射液; 原子吸收分光光度法
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Determ ination of Calcium , M agnesium , Sodium in G lucose E lectrolyte Injection by F lam e

A tom ic Absorption Spectrom etry

Xu Jun bo, L iu Fe,i W ang Ping, HuangH ua ru i( Be ijing D ouble cran eP harm aceu tica l Co , L td. , B eijing 100102)

Abstrac t Objective: T o determ ine the conten ts o f Ca, M g and Na in G lucose E lectrolyte In jec tion M ethod: The conten ts o f C a, M g

and Na w ere determ ined by flam e atom ic abso rption spectrom etry R esu lts: prescr iption 1: the contents of Caw ere 99 22% , 99 61% ,

100 4% respectiv ely, the contents ofM gw ere 102 1% , 100 1% , 99 23% respective ly, the contents o fNa we re 100 5% , 99 77% ,

101 9% respective ly; prescr iption 2: the contents of C a w ere 101 2% , 101 6% , 101 9% respective ly, the con tents of M g w ere

99 49% , 99 11% , 99 49% respective ly, the contents o f Na w ere 100 5% , 101 1% , 102 2% respective ly; presc ription 3 : the

contents o f Ca w ere 103 1% , 104 3% , 103 5% respective ly, the contents o fM g we re 103 9% , 105 5% , 98 66% respectively, the

contents o f Naw ere 101% , 102 6% , 102 6% respectively Conc lu sion: The flam e atom ic absorption spectrom etry po ssesses speedi

ness, sim pleness and higher sensitiv ities

K ey words: G lucose E lectro ly te In jec tion; A tom ic Abso rption Spectrom etry


